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Resumo: Introdução: resinas compostas com prazo de validade vencido podem ter 
suas propriedades físicas e mecânicas alteradas, comprometendo seu 
comportamento clínico. Porém, na prática odontológica, muitas vezes, a embalagem 
com o material não é totalmente consumida antes do prazo de validade estabelecido 
pelo fabricante, causando desperdícios e danos. Objetivo: este estudo verificou o 
desempenho de resinas micro híbridas comerciais vencidas utilizando o grau de 
conversão (GC) e a resistência coesiva (RC) como parâmetros para determinar 
alterações nas propriedades dessas resinas. Materiais e métodos: Duas resinas 
compostas comerciais foram testadas em diferentes tempos de fotoativação, dentro 
e após o prazo de validade. Foram utilizados bastões confeccionados com matriz de 
silicone pré-fabricada nas dimensões de 1x1x7 mm. As variáveis analisadas foram o 
prazo de validade vencido, em três níveis (no prazo, seis meses e um ano apos o 
vencimento) e o tempo de fotoativação em dois níveis: 40 e 80 segundos, utilizando 
n=10, num total de 60 amostras para cada resina para os testes de resistência 
realizados em uma máquina de testes universal. O GC foi medido cinco vezes em 
porções de cada resina em cada período de validade, antes e após a fotoativação, 
em espectrômetro infravermelho com transformada de Fourier. Resultados: não 
houve diferenças significativas nas médias de RC e GC de ambas as resinas 
estudadas, seja durante o prazo de validade ou após o vencimento. Em relação ao 
tempo de fotoativação, também não houve diferença significativa. Conclusão: 
duplicar o tempo de fotoativação não influencia a RC ou o GC das resinas testadas 
dentro ou fora do prazo de validade. 
 
Palavras-chave: Resistência Coesiva, Resinas Compostas, Resistência de 
Materiais, Fotoativação, Prazo de Validade. 
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Introdução 

Devido à ampla gama de resinas compostas disponíveis no mercado, 

existem resinas com diferentes tonalidades e propriedades óticas que permitem 

mimetizar a estrutura dentária (RICCI e FAHL, 2023; PARYAG, 2016; FERRACANE, 

1995) com elevados padrões estéticos (PARYAG, 2016; SANTOS et al, 2003; 

ROBINSON et al, 1998) e mecânicos (WANG et al, 2018). Porém, apenas uma 

pequena quantidade de material de cada tubo é utilizada por vez, o que faz com que 

o material expire sua vida útil, antes mesmo do consumo completo dos tubos 

(FERRACANE et al, 1997). A expiração do prazo de validade pode causar 

alterações na estrutura química de resinas, comprometendo o processo de 

polimerização e levando a alterações nas propriedades da resina composta 

(NAGAOKA, BISHOP e ROBERTS, 2020). Nesse contexto, testes de resistência 

coesiva máxima (RC) são eficientes para prever o desempenho estrutural de um 

material (NAYF et al, 2007; BORGES et al, 2012; YOSHIDA et al, 2002). Em relação 

ao grau de conversão (GC), ele pode diminuir devido até o vencimento do prazo de 

validade, e como o tempo de fotoativação é um dos fatores que influenciam 

positivamente no aumento da GC de uma resina composta (TSUZUKI et al, 2020; 

RUEGGEBERG, CAUGHMAN e CURTIS, 1994), levanta-se a hipótese de que o 

aumento do tempo de fotoativação possa melhorar o desempenho físico-químico e 

propriedades mecânicas de resinas compostas com prazo de validade vencido. 

Assim, o presente estudo teve como objetivo avaliar o efeito do vencimento do prazo 

de validade e do aumento do tempo de fotoativação no GC e RC de duas resinas 

compostas comerciais. 

 

Materiais e métodos 

Foram utilizadas duas resinas compostas comerciais: Z100® cor A3.5 (3M 

ESPE Minnesota, Estados Unidos) e Brilliant® cor B1 (Coltene Altstätten, Suíça). O 

estudo foi realizado utilizando os mesmos lotes de materiais restauradores 

investigados em todos os tempos estudados (dentro do prazo de validade, vencido 

há seis meses e um ano após o vencimento). Durante esse período, os mesmos 

tubos foram armazenados sob refrigeração conforme recomendações do fabricante, 

em temperaturas semelhantes (de 0ºC a 4ºC), em locais secos e sem exposição à 

luz. Os grupos de estudo para melhor compreensão, são mostrados na Figura 1. 
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Figura 1: Fatorial dos grupos de estudo - T1: fotoativação por 40 segundos; T2: 

fotoativação por 80 segundos; GC: grau de conversão; RC: resistência coesiva. 

 

Resistência coesiva (RC) 

Para avaliar a RC, foram confeccionados corpos de prova em forma de 

bastões medindo 1mm (espessura) x 1mm (largura) x 7mm (comprimento), utilizando 

moldes de silicone de adição padronizados (Aquasyl, Dentsply, Petrópolis, RJ, 

Brasil) utilizando uma matriz pré-fabricada de Teflon. Para o preparo dos corpos de 

prova, as resinas compostas foram retiradas da geladeira até atingirem a 

temperatura ambiente. Os corpos de prova foram confeccionados aleatoriamente, e 

os nomes das resinas e os tempos de fotoativação foram codificados e mantidos em 

envelopes opacos separados para serem sorteados no momento da confecção dos 

corpos de prova. Uma porção de cada resina composta foi inserida dentro do molde 

de silicone; sobre esta porção foi colocada uma tira de poliéster (K Dent-Quimidrol®) 

para evitar a inibição da reação de polimerização pelo oxigênio e sobre ela uma 

lâmina de vidro com 1mm de espessura, para regularizar a superfície e padronizar a 

distância (1mm) entre a ponta do dispositivo de cura e a superfície da resina. 

Foram confeccionados 60 bastões, sendo 20 confeccionados com a resina 

composta dentro do prazo de validade (V), 20, com a resina composta seis meses 

http://www.ufvjm.edu.br/vozes
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após esse prazo (E1) e 20, com a resina composta vencida há um ano (E2). Para 

cada grupo, 10 bastões foram fotoativados por 40 segundos (T1) e outros 10, por 80 

segundos (T2), o dobro do tempo T1 (Figura 1). A fotoativação dos bastões foi 

realizada por meio de aparelho de luz LED (LD Max - Gnatus), com irradiância 

mínima de 600 mW/cm2, verificada por um radiômetro (Ecel Indústria e Comécio 

Ltda., São Paulo, Brasil). As medidas dos bastões, após fotoativação, foram 

verificadas com auxílio de paquímetro digital (Mitutoyo Sul Americana, São Paulo, 

Brasil) e armazenadas por 24 horas, protegidas da luz e em temperatura ambiente 

até serem submetidas ao teste de RC. 

Para a realização do teste de RC, os palitos de cada grupo foram fixados 

nas duas extremidades em um aparelho de Geraldelli com adesivo à base de 

cianoacrilato (Super Bonder gel, Henkel Loctite® , Itapevi, SP, Brasil) e adaptado em 

uma máquina de ensaios universal modelo EZTest-L (Shimadzu Corporation, 

Tóquio, Japão). O teste foi realizado a uma velocidade constante de 0,5 mm por 

minuto até a falha. Os valores obtidos foram transformados em MPa para obtenção 

do RC. 

 

Grau de conversão (GC) 

Para medir o grau de conversão, porções das resinas compostas foram 

colocadas em uma matriz adaptada ao aparelho de um espectrômetro infravermelho 

com transformada de Fourier (FTIR) (Nicolet 6700 Thermo Fisher, Waltham, MA, 

EUA) por refletância total atenuada (ATR) em faixa de comprimento de onda de 675 

a 4000 cm-1, com auxílio do programa Spectrum (Perkin Elmer). 

Foi realizada uma leitura inicial (baseline) da resina composta não 

polimerizada para cada amostra e depois, após a polimerização, para cada prazo de 

validade e tempo de fotoativação conforme os grupos de estudo (Figura 1). Esse 

procedimento foi repetido cinco vezes para obtenção de uma média do GC para 

cada grupo, conforme diagrama da Figura 1. 

A primeira leitura da resina não polimerizada fornece os valores das áreas 

correspondentes às bandas dos anéis aromáticos e alifáticos anteriores à 

polimerização do material em estudo (leitura do monômero). A varredura foi 

calibrada usando resolução de 4 cm-1 e espectros coletados na faixa de 1665 a 1580 

cm-1. O cálculo do GC foi baseado na proporção entre as ligações duplas do carbono 
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alifático (C=C) e do carbono aromático, respectivamente nos estados polimerizado e 

não polimerizado. Durante a reação de polimerização, a absorbância das ligações 

duplas do carbono aromático permanece constante, enquanto a quantidade de 

ligações duplas alifáticas diminui. A ligação dupla do carbono alifático absorve 

energia no comprimento de onda de 1.638 cm-1, enquanto a ligação aromática 

absorve energia no comprimento de onda de 1.608 cm-1(FERRACANE e GREENER, 

1984). 

A intensidade corrigida dos picos observados nos comprimentos de onda 

1638 e 1608 cm-1 foram utilizadas na seguinte fórmula: R = intensidade em 1638 cm-

1 / intensidade em 1608 cm-1. Assim, o GC foi obtido usando a equação: 

        GC(\%) = [1- [ { A1638 / A1608 } curada / { A1638 / A1608 } não curada } ] x 100 

Onde A1638 é o valor de absorbância na faixa de comprimento de onda de 

1638 cm-1, correspondente às ligações C=C presentes na amostra; A1608, valor de 

absorbância na faixa de comprimento de onda de 1608 cm-1, correspondente às 

ligações C-C presentes na amostra. A relação foi realizada entre amostras 

polimerizadas e não polimerizadas. 

 

Análise estatística 

Os dados foram tabulados e analisados pelo método ANOVA e teste t de 

Student para amostras independentes, utilizando a metodologia de Tukey no 

programa SPSS versão 20.0 com nível de significância de 95%. 

 

Resultados 

Para ambas as resinas compostas analisadas (Z100® e Brilliant®), não 

houve diferenças estatisticamente significativas entre os valores médios de RC das 

resinas compostas dentro do prazo de validade (V), expiradas há seis meses (E1) ou 

expiradas há um ano (E2), fotoativadas por 40 segundos (T1) ou pelo dobro deste 

tempo – 80 segundos (T2) (Tabelas 1 e 2). 
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Tabela 1: Resultados de RC da resina composta Z100, comparando os dois 

tempos de fotoativação e os diferentes prazos de validade, obtidos através do 

software Origin 8.1, método basal. 

 
 V  E1  E2  

n RC (Dp) n RC (Dp) n RC (Dp) Valor de p  

Tempo 1 8 54.47 (21.77) 8 49.35 (16.35) 9 68.89 (15.03) 0.084 

Tempo 2 10 63.11 (9.06) 10 55.50 (17.03) 10 59.49 (22.67) 0.618 

Valor de p  0.270  0.450  0.298  

Legenda: V: resina composta dentro do prazo de validade; E1: resina composta seis meses 
após o vencimento; E2: resina composta vencida há um ano; RC: Resistência coesiva; Dp: 
desvio padrão. 

 

 

Tabela 2: Resultados de CS da resina composta Brilliant, comparando os dois 

tempos de fotoativação e os diferentes prazos de validade, obtidos através do software 

Origin 8.1, método basal. 

  V  E1  E2  

 n RC (Dp) N RC (Dp) N RC (Dp)  Valor de p 

Tempo 1 10 50.19 (17.17) 10 54.13 (8.51) 9 59.13 (16.79) 0.424 

Tempo 2 10 53.66 (14.03) 10 61.54 (22.16) 10 60.93 (11.69) 0.506 

Valor de p  0.626  0.337  0.792  

Legenda: V: resina composta dentro do prazo de validade; E1: resina composta seis meses após 

o vencimento; E2: resina composta vencida há um ano; RC: Resistência coesiva; Dp: desvio 

padrão 

 

Grau de conversão 

Semelhante aos resultados obtidos pela análise de RC, as médias dos 

valores de GC também não apresentaram diferenças estatisticamente significativas 

em ambas as comparações (prazos de validade e tempos de fotoativação) (Tabelas 

3 e 4). 
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Tabela 3: Resultados de DC da resina composta Z100, comparando os diferentes 

tempos de fotoativação e os diferentes prazos de validade, obtidos através do 

software Origin 8.1, método basal. 

 V E1 E2  

 GC (Dp) GC (Dp) GC (Dp) Valor de p 

Tempo 1 54.47 (21,78) 49.35 (16.36) 68.89 (15.03) 0.084 

Tempo 2 63.11 (9,06) 55.50 (17.03) 59.49 (22.67) 0.618 

Valor de p 0.270 0.449 0.298  

Legenda: V: resina composta dentro do prazo de validade; E1: resina composta seis meses 

após o vencimento; E2: resina composta com um ano de validade; GC: grau de conversão; 

Dp: desvio padrão 

 

Tabela 4: Resultados de DC da resina composta Brilliant, comparando os 

diferentes tempos de fotoativação e os diferentes prazos de validade, obtidos 

através do software Origin 8.1, método basal. 

 V E1 E2  

 GC (Dp) GC (Dp) GC (Dp)           Valor de p 

Tempo 1 50.19 (17.18) 54.13 (8.52) 59.13 (16.79) 0.424 

Tempo 2 53.66 (14.03) 61.54 (22.17) 60.94 (11.69) 0.506 

Valor de p 0.627 0.344 0.792  

Legenda: V: resina composta dentro do prazo de validade; E1: resina composta seis meses 

após o vencimento; E2: resina composta com um ano de validade; GC grau de conversão; 

Dp: desvio padrão 
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Figura 2 – Exemplos de espectros de infravermelho das resinas compostas Z100 (A) 

e Brilliant (B). Em cada figura, observe, acima, o espectro característico das resinas 

´polimerizadas e abaixo, das resinas não polimerizadas 

 

Discussão 

A hipótese levantada neste trabalho é que resinas compostas com prazo de 

validade vencido poderiam apresentar menores valores de RC e menores valores de 

GC. Assim, o objetivo do presente estudo foi avaliar a influência do prazo de 

validade e do aumento do tempo de fotoativação nas propriedades citadas. 

Os resultados mostraram que não houve diferenças significativas ao 

comparar os valores obtidos nas propriedades avaliadas, quando fotoativadas por 40 

ou 80 segundos, discordando de estudos anteriores (FERRACANE et al, 1997; 

DARONCH, RUEGGEBERG e DE GOES, 2005), que relataram melhorias nas 

propriedades analisadas quando o GC aumentou nas resinas compostas avaliadas 

pelos autores. 

A resistência máxima à tração (UTS) é uma propriedade física que 

apresenta a máxima resistência à tração coesiva (RC) (NAYIF et al, 2007) e pode 
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prever seu desempenho estrutural do material ou restauração em um ambiente 

clínico (BORGES et al, 2012), razão pela qual, esta propriedade foi selecionada para 

este estudo. 

A estabilidade química dos materiais restauradores é influenciada pela GC 

dos monômeros, e a presença de monômeros não convertidos atua como 

plastificante da matriz da resina composta e pode influenciar nas propriedades 

mecânicas do material (AZIZ, 2019). Vale ressaltar que a cinética da reação de 

polimerização influencia diretamente o GC. 

Portanto, mesmo com ligeiro aumento na GC, houve aumento na formação 

de reticulações (redes poliméricas), associado ao aumento do tempo de exposição à 

luz, o que favoreceu a cinética de cura, levando a uma maior reticulação. Porém, a 

ação pode ter ocorrido de forma menos significativa devido ao fato das cadeias 

provavelmente não estarem mais presentes em seu estado natural e já terem 

passado por um processo de cura sem ação da luz polarizada ou por alguma 

degradação, proporcionando alterações na cinética de polimerização. Entretanto, 

deve-se ressaltar que parâmetros como o tempo de exposição das resinas 

compostas à luz visível afetam significativamente os resultados (UNSAL e 

KARAMAN, 2022; HASS et al, 2013). 

No presente estudo foi interessante observar que a média do GC foi um 

pouco menor (p>0,05) no tempo T2 nas amostras vencidas há um ano. Este 

resultado pode estar associado à cinética de polimerização do material, devido ao 

prazo de validade, pois amostras com prazo de validade vencido podem já ter sido 

curadas sem a ação da luz polarizada, mas apenas devido ao tempo, alterando a 

cinética de polimerização associada ao GC (UNSAL e KARAMAN, 2022; HASS et al, 

2013). Tempos de ativação mais curtos (T1) podem proporcionar um GC mais 

adequado em resinas compostas vencidas, pois o aumento do tempo de ativação 

pode promover degradação no material, devido ao prazo de validade já ter expirado, 

reduzindo o GC (UNSAL e KARAMAN, 2022; HASS et al, 2013; CARVALHO e 

MANSUR, 2017). Neste estudo, comparando as amostras em diferentes tempos de 

fotoativação (T1 e T2), observa-se um aumento do GC de aproximadamente 18% no 

tempo T1 em relação ao T2. Isso porque aumentar o tempo de exposição à luz pode 

favorecer a cinética de cura, proporcionando maior reticulação e levando a um maior 

GC. Também devem ser considerados parâmetros como degradação das resinas 
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compostas, cura já ocorrida antes mesmo da exposição à luz visível, aumento da 

cadeia linear, dentre outros (CARVALHO e MANSUR, 2017; DARONCH et al, 2006; 

ANDRZEJEWSKA, 2001). 

Segundo a literatura, na cinética de polimerização, o final da reação é 

constante ou diminuído, enquanto ocorre o equilíbrio da difusão segmentar e 

translacional das cadeias poliméricas. Porém, quando o GC atinge valores entre 20-

a 40%, ocorre um rápido aumento da Reação de Polimerização (Pr), atingindo Prmax 

devido à auto aceleração. Porém, há evidências de que isso ocorre devido à difusão 

translacional das cadeias poliméricas, que passam a controlar o processo de 

terminação, levando a uma diminuição do processo de terminação e da constante de 

terminação, aumentando a concentração de radicais livres, que proporcionam um 

aumento da reticulação com consequente aumento gradual do GC e acelerando a 

reação (DARONCH et al, 2006; ANDRZEJEWSKA, 2001). 

Na análise da estrutura química das resinas compostas testadas neste 

estudo, obtida por espectroscopia no infravermelho, foram percebidas bandas 

relacionadas à formação de uma cadeia alifática linear entre as resinas compostas 

polimerizadas com maior intensidade quando comparadas à mesma resina 

composta não polimerizada resinas na faixa de 2.800–2.900 cm-1 (-CH2) e na faixa 

de 1.420 cm-1, em relação ao dobramento -CH2 (figura 2). Porém, tal banda não está 

presente nas amostras vencidas após 1 ano, que apresentaram apenas bandas na 

faixa de 1670 a 1580 cm-1. Além disso, a banda associada às ligações C=C, em 

1640 cm-1, foi menos intensa em todas as amostras após a polimerização, 

confirmando também o aumento da cadeia alifática em todas as resinas compostas 

após o processo de polimerização, o que contribuiu para alterações no GC das 

amostras, uma vez que valores elevados de GC também estão associados a uma 

maior quantidade de cadeia linear (UNSAL e KARAMAN, 2022), considerando que o 

GC é medido em relação à quantidade de monômeros que sofreram transformação 

em polímeros e não à quantidade de reticulações, que são diretamente associados 

ao aumento da resistência mecânica (CRAMER, STANSBURY e BOWMAN, 2011) 

que são muito mais dependentes da formação da rede polimérica do que da própria 

conversão monomérica (FERRACANE, MOSER e GREENER, 1985).  

Estudos de diversas épocas (RUEGGEBERG, CAUGHMAN e CURTIS, 

1994; CALHEIROS et al, 2006; VARGAS, COBB e SCHMIT, 1998) relataram a 
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importância do tempo de exposição durante a fotoativação de incrementos de resina 

composta. No presente estudo foram utilizados dois intervalos: 40 segundos (T1) e o 

dobro desse tempo (T2), para garantir a eficiência da polimerização, além de avaliar 

a influência ou não do aumento do tempo de fotoativação na RC. Tanto para as 

resinas compostas Z100 quanto para a Brilliant, observou-se que a duplicação do 

tempo de fotoativação não interferiu na RC ou no GC, contrariando o estudo de 

Rueggeberg, Caughman e Curtis (1994), que afirmam que o tempo de exposição é 

um dos fatores mais influentes para maximizar a polimerização do material, 

contribuindo para a melhoria de suas propriedades mecânicas. Pode-se observar 

que, por este estudo ser mais antigo, a tecnologia das resinas compostas pode ter 

sido aprimorada, promovendo melhorias nessas propriedades, o que pode ter 

contribuído para que não tenham sido encontradas diferenças significativas nas 

médias da RC. E a ausência de diferenças significativas quanto ao tempo de 

fotoativação pode ter sido causada pelo fenômeno de difusão translacional das 

cadeias poliméricas, conforme mencionado acima (DARONCH et al, 2006; 

ANDRZEJEWSKA, 2001). 

Garcia et al (2010), encontraram diferentes valores de GC e observaram 

menores valores de microdureza em resinas compostas vencidas há 180 dias após 

o prazo de validade. Os autores atribuíram essas diferenças ao aumento de 

monômeros residuais. Portanto, além do prazo de validade dos compósitos, também 

deve ser considerada a influência de outros fatores como os diferentes sistemas de 

monômeros, concentrações de diluentes, concentrações de iniciadores e o tipo e 

quantidade de partículas de carga, que podem levar à degradação dos compósitos. 

do material restaurador (TURSSI, FERRACANE e VOGEL, 2005). 

Pesquisas recentes mostraram resultados semelhantes aos encontrados 

neste estudo (NAGAOKA, BISHOP e ROBERTS, 2020; DALKILIC et al, 2019; 

SABBAGH et al, 2018). Além desses, outro estudo (AZIZ, 2019) revela bons 

percentuais de GC mesmo em resinas compostas vencidas com um ano de 

validade. Tais resultados podem estar relacionados à composição das resinas 

compostas atuais, e formular a hipótese de uma possível utilização de resinas 

compostas com prazo de validade vencido, evitando seu descarte e consequente 

desperdício. Contudo, é preciso ter cautela e estudos mais abrangentes são 

necessários para confirmar os resultados encontrados neste estudo. 
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Um importante fator que afeta a longevidade e a estabilidade do material 

restaurador, que pode explicar os resultados deste estudo, diz respeito às condições 

de armazenamento das embalagens de resina composta e está relacionado à 

presença do iniciador na composição. Armazenar resinas compostas no escuro e 

sob refrigeração retarda a decomposição do iniciador e prolonga significativamente 

sua vida útil (HONDRUM, 1999). 

Na clínica, os dentistas são orientados a observar o prazo de validade das 

resinas (KAZAK et al, 2020), e não mais utilizá-las após o prazo de validade, mesmo 

que isso não altere suas características de manuseio (NAGAOKA, BISHOP e 

ROBERTS, 2020). Mas controlando variáveis como as condições de 

armazenamento da resina composta as embalagens podem minimizar os efeitos 

deletérios no desempenho clínico do compósito e manter a eficácia por mais tempo. 

Devido ao volume de literatura produzida com o objetivo de avaliar as 

propriedades das resinas compostas vencidas e a possibilidade de sua utilização 

para alguma finalidade, alguns autores acreditam que os fabricantes deveriam 

comentar sobre isso e fornecer evidências mais consistentes na tentativa de 

utilização de resinas compostas aumentando a tolerância de uso após a expiração 

do seu prazo de validade (NAGAOKA, BISHOP e ROBERTS, 2020). 

Essa abordagem pode contribuir para a redução de desperdícios e custos 

clínicos. Porém, devido às limitações do estudo, são necessárias mais pesquisas 

que avaliem outras propriedades, como resistência à compressão, dureza 

superficial, resistência de adesão, entre outras, de diferentes marcas comerciais de 

resinas compostas, a fim de verificar a possibilidade de utilização de tais resinas 

compostas por mais tempo. 

 

Conclusões 

Os valores de RC e GC das resinas compostas analisadas fora do prazo de 

validade apresentaram valores de RC e GC compatíveis com aqueles que estavam 

dentro do prazo de validade. Ao analisar a variável tempo de fotoativação concluiu-

se que duplicar esse tempo não alterou o RC nem o GC, podendo-se inferir que é 

possível um maior tempo de utilização dessas resinas compostas comerciais, após 

testes mais abrangentes que testem outras propriedades. 
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